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L'Invention oonceme le domaine de la s^pataBon oryogenlque de fair 
e. plus generalement les proCd^s o,yog.nK,ues dans les<,ul un baX«e 
nche en oxygene dolt Stre vaporis*. 

^. ,„ "-^ cryogenique de Tair est assures dans des oolonnes de 

d,sWlat,on et dans la cuve de certaines de ces colonnes on reoueille un "iqulde 
nche en oxygene. en partioulier dans la colonne basse presslon d'un systeme 

en T"^' '"""^ '"l-^e riche 

en oxygene est oonHnOment vaporish afin d'assurer le reboulllage de la 

fluide caloporteur tel que de fazote gazeux recueW en tete de la colonne 

Cette vaporisation de I'oxygine entralne progressivement' une 
augmenta,„n progressive de la concenf^tlon du bain l^de f^rpar le 
vaponseur en ,mpure.^s plus lourdes que foxyg^ne. Parmi ces comp^L Jn 
peut 0 er les hydrocarbures legers, le COa et les oxydes d'azote^tte 
conoen.rat,on est dangereuse a terme car on peut alors attelndre un seX 
parfr duquel dans certaines zones du vaporiseur oD teygjne llquide se 

' d'hydr^carbures . S pur 

sur le vaponseur entratnant une combustion desdits hydrocarbures Cette 
combust^n peut se propager , raluminiun, qui. pour des raisons de coaf 2 
de rendement energ^tique, constltue g*n6ralement le materiau de base dt 
vaponseur. D'auh^ part. racoumuWIon de composes Inertes peufauss etre 
dangereuse lorsque ces a>mpos& se solidmenf en une quantity ^^[T 
bouchent les canaux du vaporiseur II est =p„,^ H antite teue qu ils 
i'.v..«„ii va|juri5.eur. II est alors necessaire d'an^ter 

I installation pour restaurer son bon fonctionnement 

Une solution partlelle k ce probfeme pourrait Stre de remplacer la 

senflammer au contact des hydrocarbures. Mais cette solution seraK 
cout^se. en partioulier parce que r^changeur devmit avoir des dlmensto^! 

rmtir ' 

n»r,i '^^''^^i '^tenue. oonsiste 4 purger une 

on utilise iinstallation pour produire de I'oxygine llquide ou de roxygSne 
gazeux a haute presslon par un p^cSde dit « de compression Interne de 

ZZIT"" * ^' '•o'^^^ene es, souHi^ de la cTnne 

a^^sus du vaponseur (ce qui est le cas dans les ins.aiia«ons produlsant du 
Krypton ou du xenon), ou si roxygene llquide soutirt n'es, que partlellemem 
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vaporise et si sa partie non vaporisee est renvoyee dans la colonne, le 
probleme se pose de maniere identique. Dans ces conditions, il faut soit 
purger un grand debit d'oxygene liquide, le faire transiter dans des absorbeurs 
pour le debarrasser de ses impuretes et le renvoyer vers le vaporiseur, soit ne 
soutirer qu'un faible debit d'oxygene liquide. mais le rejeter a Texterieur du 
systeme sans le valoriser, Comme cette derniere solution a un cout en termes 
de matiere et d'energie perdues, on a interet a niinimiser autant que possible 
la fraction d'oxygene liquide purgee. 

SI Tair tralte par I'installation de distillation cryogenlque est tres propre, 
le d6bit de purge peut etre aussi bas que 0.01% du debit d'air total traite, Mais 
dans la pratique courante. le debit de purge est de 0,1 a 0,2% du debit total 
d'air traite. Plus le debit de purge est faible. a purete initiale de I'alr egale, plus 
on prend le risque d'une accumulation dangereuse d'hydrocarbures et autres 
impuretes dans le liquide riche en oxygene. On estime generalement qu'avec 
un debit de purge superieur ou egal a 10% du debit total d'air traite, il n'y a 
plus aucun danger a utiliser un vaporiseur en aluminium. 

Une solution proposee par le document WO-A-99/39143 consiste a 
purger une fraction de liquide riche en oxygene suffisamment importante pour 
une exploitation sure du vaporiseur, et a envoyer le liquide purge dans un 
second vaporiseur exterieur a rinstallation, dans lequel on tol§rera que le 
liquide concentre qui s'y trouve atteigne des teneurs en impuretes §levees, et 
a gerer le risque correspondent. Un rechauffage k une temperature 
relativement elevee dans ce vaporiseur exterieur peut etre pratique 
periodiquement afin d'eliminer les impuretes qui y sont presentes. 

Le but de I'invention est de proposer une solution alternative a celle 
qui vient etre d'ecrite. dans laquelle tout risque d'explosion d'un vaporiseur 
quelconque serait supprime, et qui serait plus aisee a gerer, tout en 
permettant de ne rejeter definitivement hors de rinstallation qu'une quantite 
minimale d'air traite, 

A cet effet Tinvention a pour objet un proc6d6 de traitement d'un bain 
de liquide contenant au moins 70% moL d'oxygene recueilli en pied d'une 
colonne ou d'un Element de colonne de distillation cryogenlque falsant partie 
d'un systfeme de colonnes utilise pour la separation de I'air, selon lequel on 
realise en continu une vaporisation dudit bain de liquide au moyen au moins 
d'un premier vaporiseur en aluminium et on purge une partie dudit bain de 
liquide riche en oxygene afin d'eviter une accumulation d'impuretes 
inflammables excessive dans ledit bain, on envoie ladite partie purgee dans 



au moms un second vaponseur. on renvoie I'oxygftne vaporisS par (edit 
se end vaponseur dans ladi.e colonne de disUllafion ayog^nique eTenl 
quon purge una partie du ba,n de ,„uide riche en ox^ne par J 
second vaponseur caracteris* en ce que le second vaporlseur est par sa 

Selon d'autres aspects facultatifs : 

- ladite partle purgee envoyee dans ledit second vaporiseur represente 
d«:r '''' '''' ^ - lTon~ 



au moms IO/0 mol.. de preference au moins 20% mol. du debit d'afr tnf.i 
alimentant le systeme de colonnes de distillation. 

- on purge du liquide rIche en oxygene traite par ledlt second 

IXTdeT T ' '^'"^ ^"'^^ '''' ''^^ e 
systeme de colonnes de distillation. 

- on purge du liquide rIche en oxygene traite par ledlt second 

Selon un autre objet de I'invention, 11 est prevu une colonne ou 
e emen, de colonne de distillation cyog^nique, dans la cuve de iaqueNe es" 
d, pose au mens un premier vap«lseur en aluminium pour le traitemen d un 
bam de l,qu,de nche en oxygene. comp,enant des moyens de pur!e Zr 
amener une partle dudi. bain dans au moins un second Z 

lad,te colonne, et de moyens pour purger une partle dudit bain enZ 
led.t second vaporiseur caractSris^e en ce qua la second vaporish est d^ 
^sa^™on e.ou son mat.riau moins inflammable q'ue le p^l,,!: 

Salon d'autres aspects de I'inventfon : 

- ledit au moins second vaporiseur est dispos* dans la owe d'un 
echangeurdeol,aleur dispose a l-ext^rteurdeladlte colonne 

comport; ''^rzLZlTi.'iTri'ZTi """^"'-^ 

-mpartlmant, an ce que ledit au moins premTer ra^oT r es 'di^^srd^ 

Los^'d ^" - - moins second vapoZur e^ 

dispose dans le second compartment, et en ce que ladite olofeon a une 
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hauteur telle qu'elle permet ['alimentation du second compartiment en liquide 
riche en oxygene en provenance du premier compartiment par debordement. 

- la colonne ou element de colonne de distillation cryogenique selon la 
revendication 8, caracterise en ce qu'elle comporte des moyens pour mesurer 
le niveau de liquide enrich! en oxygene present dans les compartiments 
definis par ia cloison. 

Selon un autre objet de Tinvention, il est prevu un appareil de 
distillation d'air comprenant une colonne de distillation cryogenique selon la 
revendication 6, 7, 8 ou 9, caracterise en ce que la colonne dans la cuve de 
laquelle est dispose le premier vaporiseur est la colonne basse presslon d'une 
double colonne comprenant une colonne moyenne presslon et la colonne 
basse pression reliees thermiquement entre elles au moyen du premier 
vaporiseur et comprenant des moyens pour envoyer un gaz enrichi en azote 
de la colonne moyenne pression au premier vaporiseur et eventuellement au 
second vaporiseur. 

Comme on Taura compris. Tidee de base de Tinvention consiste a 
purger le ou les vaporiseurs en aluminium classiquement utilises en envoyant 
le liquide purge dans au molns un autre vaporiseur en un metal tel que le 
culvre qui peut etre dispose soit a Tinterieur, soit S I'exterleur de la colonne. Le 
vaporiseur en cuivre peut tolerer sans danger d'importantes concentrations en 
impuretes dans le liquide riche en oxygene qu'il traite, et on peut ne purger 
qu'une quantite minimale de liquide a partir de ce vaporiseur en cuiyre. 
L'oxygene vaporise est renvoye dans la colonne, et on obtient un excellent 
bilan matiere de Toperation de separation cryogenique du melange initial 
(generaiement de Tair), tout en conservant une securite de fonctionnement de 
rinstallation tres satisfaisante. Bien entendu, (e cuivre n'est qu'un exemple de 
metal pouvant etre utilise pour constituer Tautre vaporiseur ; tout autre metal 
pr6sentant des caracteristiques de conductlvite thermique et d'ininflammabilit6 
comparables serait utilisable. 

L'invention sera mieux comprise k la lecture de la description qui suit, 
donnee en reference aux figures annexees suivantes : 

- la figure 1 qui montre schematiquement vue de face en coupe 
longitudinale une portion de colonne de distillation cryogenique de Tair 
equipee d'un premier mode de realisation d'un dispositif selon l'invention ; 

- la figure 2 qui montre schematiquement vue de face en coupe 
longitudinale (figure 2a) et vue de dessus en coupe transversale (figure 2b) 



basse pression 3 A t w;ieur 7™-; """" """'"^^^ 

son. assu^ au ™ :r7a::,:%'=:,:~3^:^^^^^^ 

oolonne moyenne presslon 9 4 p.=,m1 7 superieure de la 

I'^ta, gazeu' dans "^1; s 00^°"^""' ' '~ ''^'^ ^ 

moyen d'une oon^Z^T,^^ ,7 ""'""^ "^'^ P^^- 3, au 
dans le bain riche en oxygens 5 <»"oen*^tlon en impureWs 

representee sur la figure 1 cJZ^Tn .1 ^^"""^^ ^® r6aHsation 

se d§pose du llqulde riche en own«n^ . ^® laquelle 

~e .ga Jen. 1"'^"^^ ™" 

de mame que Ie vaDorfe»„r JZ, vaporiseur en ouivre 13 est, 

c.o..nl J . a^iZrerar^^^^^ ^ — 
pression. au moyen d'une conduite U Cot ^""'"""^ "^^^^""^ 

vaporiseur en cuivre 13 TT. f ^^^^"'^ ^^"s Ie 

=-.«ir :xr~ 
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17 assure une purge d'une fraction du liquide 12, cette fraction constituant 
done la seule quantite de liquide riche en oxygene evacuee de Tensemble de 
rinstallation. 

Le vaporiseur en cuivre 13 peut etre remplace par un vaporiseur en 
cuivre ou en un autre metal tel que raluminium mais qui est de par sa 
construction nnoins inflannmable que le vaporiseur 6, par exemple le second 
vaporiseur peut etre un vaporiseur tubiilaire. 

Le second vaporiseur se trouve a I'interieure de la boTte froide qui sert 
a isoler le syst^me de colonnes 1 . 

Le debit de liquide riche en oxygene 5 envoye par la conduite 9 dans 
I'echangeur 10 est un pai^ametre de fonctionnement de Tinstallation qui peut 
etre commande a volonte par Tutiiisateur. Si on veut s'assurer que, quelle que 
soit la proprete initiale de Tair traite par rinstaiiation de distillation 1, il n'y ait 
strictement aucun danger de retrouver dans ce liquide 5 une concentration en 
impuretes excessive, le debit.de liquide 5 envoye dans la conduite 9 doit etre 
superieure ou egale a 10% de la quantite totale d'air traite par la colonne 1.. 
Blen entendu, si on traite un air presentant initiaiennent une puret6 
relativennent elevee, on pourra se contenter d'un debit de purge sensiblement 
lnf6rie.ur. Un debit de purge du liquide riche en oxygene 5 vers Techangeur 10 
d'au moins 0,5% est admis comme constituant une bonne synthese entre les 
considerations economiques (qui recommandent un debit faible pour ne pas 
donner une taille trop importante a Techangeur 10) et des considerations 
d'ordre securitaire (qui recommandent un debit de purge eleve pour etre 
assure de ne pas depasser dans le liquide riche en oxygene 5 de la colonne 
basse pression 3 des concentrations d'impuretes trop elevees). 

L'autre parametre important de Tinstallation selon IMnvention qu'il faut 
regler est le debit de purge du liquide riche en oxygene 12 present a Tinterieur 
de r^changeur 10, et evacue par la conduite 17. C'est ce d6bit de purge qui 
represente la seule partie des matiferes traitees par IMnstallation qui sera 
6vacuee et definitivement perdue si elle ne subit pas de traitement ulterieur. 
On a, bien entendu, interet a limiter ce debit de purge a la valeur la plus basse 
possible, compatible avec les exigences de securite du fonctionnement de 
rinstaiiation, et en particulier de Techangeur 10. Comme le vaporiseur 13 de 
cet echangeur 10 est en cuivre, il est apte k supporter des concentrations en 
impuretes inflammables tres sensiblement plus importantes que ne le ferait un 
vaporiseur en aluminium. Dans ces conditions, on impose un debit de purge 
passant par la conduite 17 generalement inferieur a 1% du debit total d'air 
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valeur de 1% ,1 devient souvert moins coOteux en «n«gie de r^aliser une 
vaponsaton .rreversible du liquide riche en oxyg.ne 5 pu^ 2 
I msta la.,on. Cela dit meme avec un air fraite par Cinstallation 
oha^e en impuretfe inflammables, II est possible en toute s4curit6 de plTr 
une quanw de llquide riche en oxyg.ne par la condulte 17 de rilngeuMO 
infeneure a 0.2% de la quantity totale d'air traltt par nnstallation 

U taille de I'echangeur 10 et du vaporiseur en ouivre 13 qui le 
^nfenne dependent ..rottemen. du d.bl, de liqulde riche en oxyg je 5 q ■ I s 
sont amenes a Walter, Plus ce d*blt es. Important, et plus I'Schangeur 10 e, Z 
vaponseur 13 dolvent Stre de grande taille. SI la place dont on d spose a 
ex eneur de la coionne 1 est ,«,a.ivemen. Ilmitee. on ne pouJ^Z a 
I echangeur 10 q^'un encombremen. faibie : dans ces oondLs rins^Won 
ne poun-a trarter qu'un debit de liquids riohe en oxygSne 5 assez llmte Ce 
^pe d1ns^l,a«on telle que representee sur la flg^^e 1 esH'o plltl 
reoommander dans les cas „0 rair trait* par la cclonne de slarSon 
-y^en^ue 1 pr^ente . rorigine une puret. d.j. relatlvement L^e C 

LTl^fer"' '^"^^^^ d^utiliser une Installaaon selo" 

I invention telle que representee sur la figure 2. 

^xe-nple, la cuve de la coionne basse pression 3 est divls6 
en deux comparflments par une cloison 18 de hauteur H. Dans rexemple 
reprssen e. (a cloison 18 est en ft,rme de coin, le premier compartimenT 19 

zr: :::::: '^^r' "^^^ '-'^^-^^ ^ Jont : 

press on 3, et le second compartiment 20 repr&ente le quart restent Dans le 

reprasente. plusieurs) vaponseur 21. 22. 23 en aluminium, et dans le 
compartment 20 as, insUII. au moins un vaporiseur 24 en cuiv e. .^a ha"e r 
H de la olo^n 18 est calculfe de telle maniere que le llquide riche e" 

p3" 3 foZ' '"-"^ '-olonne bas : 

pression 3 fonctranne en regime pemianent, debonie par-dessus la cloison 18 
pour passer dans le second compamment 20. Ce flot de liqulde S s Z Jnt 

le" dTbrr°~"' compartimen. 20 represen.rdo„c 
le debrt de purge du liqulde riche en oxyg^ne. Arrive dans le deuxieme 
oompartiment 20. le liqulde purge forme un bain 5' qui est tralM p^r^ 

r^nr H, vaporiseur 24 etant en culvre, cet enrichissement en impuret^ 
est tolerable sans deteriorer les conditions de securite du fonctionnZlT^ 



8 



I'installation. Une conduite 25 assure une purge du liquide 5' riche en oxygens 
et en impuretes pr6sentes dans le second compartiment 20, de maniere 
analogue a la conduite 17 du premier mode de realisation de I'invention 
represents sur la figure 1 . 

Le vaporiseur en culvre 24 peut etre aussi gros que le permet I'espace 
interieur de la coionne basse pression 3, en relation avec la taille du ou des 
vaporiseurs en aluminium 21, 22. 23 nScessalres au traftement du bain riche 
en oxyg^ne 5. L'installation est de pr§f6rence munie de moyens permettant de 
detecter les niveaux atteints par le liquide riche en oxygene 5, 5' dans les 
compartiments 19, 20 definis par la cloison 18. De cette fagon, on peut 
piloter le fonctionnement de I'installation, notamment en rSglant le debit de 
purge circulant dans la conduite 25, de maniere notamment a eviter tout retour 
d'oxygene liquide 5' concentre en Impuretes depuis le second compartiment 
20 dans, le premier compartiment 1 9. 

Un d§bit d'oxygene gazeux (non-illustre) est soutire de la partie 
inferieure de la coionne basse pression 3 et se rechauffe dans la ligne 
d'echange de I'apparell pour former un produit gazeux. L'appareil peut 
egalement produire des produits liquides. Par centre, il n'est pas possible 
d'utlllser ce genre d'appareil pour produire de I'oxygene gazeux, par 
vaporisation d'un debit liquide pressurise. 

Pour une bonne exploitation de I'installation, on a IntSret k donner a 
I'interieur de la coionne 3 une configuration telle que I'oxygene liquide 
deconcentre en impuretes descendant de la coionne 3 aille de manlfere 
privilegiee dans le premier compartiment 19 renfermant le ou les vaporiseurs 
en aluminium 21, 22, 23. De meme, il est recommande de favoriser le 
melange de cet oxygene liquide deconcentre en Impuretes avec i'oxygene 
liquide 5 d6j§ present dans le premier compartiment 1 9. En variante, pour tous 
les exemples qui ont ete decrits, on peut faire fonctlonner les differents 
vaporiseurs non pas ^ I'alde d'azote gazeux preleve en tete de la coionne 
moyenne pression 2, mals avec de I'air ou tout autre flulde caloporteur dont 
I'alimentatlon serait Independante du restant de la coionne de separation 
cryogenique 1. 

Bien entendu, I'invention est applicable a tout type de coionne de 
distillation cryogenique dans la cuve de laquelle on recuellle un liquide riche 
en oxygene necessitant une purge, I'installation a double coionne qui a ete 
d6crlte n'etant qu'un exemple privilegle. 



REVENDICATIONS 



70^ mol. d oxygene recueilli en pled d'une colonne (1) ou d'un element f3) de 
ooonne de d,s,i,,aBon cyog^ni^e ,a,san. partie d'un sys,..e TZnes 
utlise pour la separation de Pair, selon (equal on realise en oontinu une 
vaponsato,, dudit bain de llquide (5) au moyen au moins d'un prer.,er 

zr ^ o" "-^9- p^rt- <'"-^" 

nflatnahtt ""^'"^ "'^^"^ "™ aocumulatlon d'impure.^s 

mflammables excessive dans ledif bain (5).on envoie ladite partie purgfe dans 
au mens un second vaporiseur (13, 24), on renvoie Coxyg^ne fpar 
led« second vaporiseur dans iadite coionne de distil,a«on^.nlZ (1) e 
en ce qu on purge une partie du bain de iiquide (5'. 12) riche en ox^ Jt^iJ 
par ledrt second vaporiseur (13, 24) caraCeris^ en ce que le se«^ 

izr vr^^u^. — — c 

2. Proc§de selon la revendlcatlon 1, caracterise en ce que ladite partie 
purg.e envoyee dans ledit second vaporiseur (13. 24) repr^sente a rol 
0.5O/O mol. du debit d'air total allmentant ,e systeme de colonnes de distiZn 

3. Precede selon la revendlcation 2. caract§ris§ en ce que ladite partie 

10 /o nnol de preference au moins 20o/o mol. du debit d'air total alimentant le 
systeme de colonnes de distillation. anmentant le 

4. Precede selon I'une des revendications 1 a 3, caracterise en ce 

vaporiseur (13. 24) selon un debit egal a au plus r/o du debit d'aIr total 
alimentant le systeme de colonnes de distillation. 

5 Precede selon la revendlcation 4. caracterise en ce qu'on purqe du 
(.qu.de nche (5'. 12) en oxyg.ne t..it. par ledit second vap Jlseur (13 24) 

dtz:n"r ' "'^^ " "^'"^ ^'^'-^ ~ 

ri.n« , ^' ^""^ °" distillation cryogenique 

dans a cuve de laquelle est dispos. au moins un premier vaporiseur 

22. 23) en alum.n.um pour le traitement d'un bain de liqulde (5) riche en 

d^bird^ ^"^^^ pour amenef unfpar^e 

dud.t ba,n (5) dans au moins un second vaporiseur (13. 24) des moyens (16) 
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pour renvoyer I'oxygene vaporise par ledit second vaporiseur (13, 24) dans 
ladite colonne (1), et de moyens (17, 25) pour purger une partie dudit bain (5', 
12) envoye dans ledit second vaporiseur caracterisee en ce que le second 
vaporiseur est de par sa construction et/ou son materiau moins Inflammable 
que !e premier vaporiseur. 

7. Colonne (1) ou element (3) de colonne de distillation cryogenique 
selon la revendication 6, caract6rise en ce que ledit au moins second 
vaporiseur (13) est dispose dans la cuve d'un echangeur de chaleur (10) 
dispose a I'exterieur de ladite colonne (1). 

8. Colonne (1) ou element (3) de colonne de distillation cryogenique 
selon la revendication 6, caracterise en ce qu'elle comporte une clolson (18) 
divisant sa cuve en un premier (19) et un second (20) compartiment, en ce 
que ledit au moins premier vaporiseur (21, 22, 23) est dispose dans le premier 
compartiment (19), en ce que ledit- au moins second vaporiseur (24) est 
dispose dans le second compartiment (20), et en ce que ladite clolson (18) a 
une hauteur (H) telle qu'elle permet I'alimentation du second compartiment 
(20) en llquide riche en oxygene (5) en provenance du premier compartiment 
(19) pardebordement 

9. Colonne (1) ou 61§ment (3) de colonne de distillation cryogenique 
selon ia revendication 8, caracterise en ce qu'elle comporte des moyens pour 
mesurer le niveau de liquide enrlchi en oxygene (5, 5') present dans les 
compartiments (19, 20) definis par la cloison (18). 

10. Appareil de distillation d'air comprenant une colonne (3) de 
distillation cryogenique selon la revendication 6, 7, 8 ou 9, caracterise en ce 
que ia colonne dans la cuve de laquelle est dispose le premier vaporiseur (6) 
est la colonne basse pression (3) d'une double colonne (1) comprenant une 
colonne moyenne pression (2) et la colonne basse pression reliees 
thermiquement entre elles au moyen du premier vaporiseur et comprenant des 
moyens pour envoyer un gaz enrich! en azote (14) de !a colonne moyenne 
pression au premier vaporiseur et ^ventuellement au second vaporiseur (13) 
pour le(s) chauffer. 
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